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Coated active particles for detergents, set free at appropriate temperature - obtained by 
dispersing particles with melt of coating material and granulating at below melting range 

Patent Number : DE19727073 

Inlemational palenis classificalion : CIID-0I7/00 CIID-00I/S3 CHD-003/39 CHD-OlI/00 

•Abstract: 

DEI 9727073 A Production of coated solid particles comprises cooling a dispersion of particles in a melt of a room-temperature solid, water-insoluble 
coating material and then granulating at a temperature within the plastic solidifying range of the melt, the particles having a minimum size of at least 
0.05 (especially at least 0.1) mm. 
The coated particles are claimed per se. 

USE - The particles are used in cleaning agents e.g. detergents, especially in cleaning hard surfaces, i.e. in dishwasher machines or in washing-up 
liquids (claimed). 

ADVANTAGE - The particles are rapidly and completely set free from the coating when the temperature exceeds the lower limit of the melting range. 
Less than 30 wt.% is set free in water at temperatures after 1 0 minutes at within 6 deg. C below the lower melting limit. (Dwg.0/3) 
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Die f olgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereiehten Unterlagen entnomnMn 

I Umhullte Reinigungsmittelkomponente 

I Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung um- 

hiillter Feststoffpartlkel sowie umhullte Feststoffpartlkel, 

wobei als Umhullung eIn Material mit einem plastlschen 

Erstarrungsbereich und einem Schmelzbereich zwischen 

45°C und 75°C eingesetzt wird. Die zu umhullenden Fest- 
stoffpartlkel mussen dabei eine Teilchengrd&e von nicht 

weniger als 0,05 mm, insbesondere nicht weniger als 0,1 

mm aufweisen. Weiterhin betrifft die Erfindung die Ver- 

wendung umhiillter Feststoffpartlkel in Reinigungsmit- 

teln. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifift ein Verfahren zur Herslellung einer 
umhiillten Reinigungsminelkomponente, wobei die Umhiil- 
lung aus einem nicht wasserlSslicben StofiF besteht, der ei- 5 
nen plastischen Erstairungsbereich aufweist. Weiterfiin be- 
tiifCt die Erfindung solche umhUUten Reinigiingsmittelkom- 
ponenten sowie ihre Verwendung in Reinigungsmittebi, ins- 
besondere in Waschmitteln, Reinigungsmitteln fUr harte 
Oberfl&chen, maschinellen Geschiirsptilmineln oder Hand- lo 
geschiiTspUlmitteln. 

Modeme Reinigungsmittel enthalten eine Vielzahl von 
Komponenten, die jeweils spezifische, entweder den Reini- 
gungsvoigang unterstUtzende Wiricungen aufweisen oder 
andere Aufgaben (beispielsweise Geiuchsverbesserung) is 
wahmehmen. Neben den Qblicherweise in Reinigungsmit- 
teln vorliegenden anionischen, nichtionischen und/oder ka- 
tionischen Tensiden k5nnen beispielsweise Enzyme, Bleich- 
mittel, Bleichaktivatoren, Duftstoffe und/oder weitere Zu- 
satzstofTe enthalten sein. 20 

Reinigungsmittel werdeninjlcr.Regel verdiinnt angewen- 
det, d. h.. der eigentliche Reinigungsvoigang wird mit Hilfe 
einer veidiinnten w^hgen Liisung des Reinigungsmittels 
(Reinigungsflotte) durchgefiihrt. In der Regel weist die Rei- 
nigungsflotte eine erhOhte Temperatur auf, in AbhSngigkeit 25 
vom Einsatzgebiet des Reinigungsmittels liegt die Tempera- 
turspanne Ublicherweise in einem Bereich von AO'C bis 
etwa 95'C. Reinigungsflotten mit niedrigen Temperaturen 
findet man Ublicherweise doit, wo der Anwender in manuel- 
len Kontakt mil der Reinigungsflotte tritt (Handgeschiir- 30 
spUlmiuel, Putzmittel). 

HShere Temperaturen findet man beispielsweise iiberall 
dort, wo der Reinigungsvoigang maschinell durchgefiihrt 
wird (maschinelle GeschiirspiUmittel, Waschmittel). 

Wahrend die Vielzahl der im Reinigungsmittel vorliegen- 35 
den Komponenten in der Regel eine gute Reinigungskraft 
des Mittels bei unterschiedlichen Temperaturen und ver- 
schiedensten Anschmutzungen gewShrleistet, kommt es je- 
doch hSufig zu KompatibilitStsproblemen zwischen einzel- 
nen Komponenten. So wird beispielsweise die Aktivitfit von 40 
Enzymen, die zum Beispiel zum AblSsen von proteinhalti- 
gen Anschmutzungen im Reinigungsmittel enthalten sind, 
durch gleichzeitig aktiviertes Bleichmittel gemindeit. Des- 
halb mussen entweder dem Reinigungsmittel mehr Enzyme 
zugesetzt werden um eine hohe Reinigungskraft zu eihalten, 45 
Oder das Reinigungsmittel zeigt eine schlechtere Reini- 
gungswirkung als nach der Menge des eingeseizten Enzyms 
eigentlich zu erwarten gewesen wSre. 

Unter UmstSnden kann auch die Empfindlichkeit einzel- 
ner Komponenten Sufieren EinflUssen gegenUber, beispiels- so 
weise gegenUber Luftfeuchtigkeit, problematisch sein. So 
kSnnen beispielsweise Bleichmittel wie Percaibonate durch 
Feuchtigkeil. theimische Einfltisse und Wechselwirkungen 
mit anderen Komponenten des im Reinigungsmittel vorlie- 
genden StofTgemischs abgebaut werden, was zu einem Ver- S5 
lust an Bleichwiricung fllhit. 

1st im Reinigungsmittel ein Bleichmittel enthalten (was in 
der Regel zumindest bd einigen Waschmitteb und insbe- 
sondere bei maschinellen GeschiiispUlniitteln der Fall ist), 
liegt zus&tzlich in der Regel ein sogenannter Bleichaktivator 60 
vor, der eine Freisetzung des Bleichmittels (des Aktivsauer- 
stoffs) schon bei geringen Temperaturen bewirio. Liegen - 
Bleichmittel und Aktivator im Reinigungsmittel nebenein- 
ander vor, so kann es bei Euiflufi von Feuchtigkeit schon 
wahrend der Lagerung zu einer Zersetzung des Bleichmit- 6S 
tels kommen, was wiedeium zu einem Verlust an Bleichak- 
tivitat fUr das Reinigungsmittel fiihrt. 



verschiedener im Reinigimgsmittel enthaltener Substanzen 
besteht dann, wenn es sich bei dem Reinigungsmittel um ein 
flussig fonnuliertes Reinigungsmittel handelt, das in der Re- 
gel zumindest geiinge Anteile an Wasser enthaiL Hier treten 
die bei pulverfonnigen Reinigungsmitteln oder bei granu- 
Uerten Reinigungsmitteln beobachtbaren, im wesentlichen 
durch Luftfeuchtigkeit hervoigerufenen EinflUsse durch den 
Wasseigehalt des flUssig foimuUeiten Reinigungsmittels im 
verstSikten Mafie auf. Solche Wechselwirkungen sind Ubli- 
cherweise nicht erwUnscht. 

Es ist bei herkOmmlichen Reinigungsmittebi, insbeson- 
dere-bei solchen die bei hoher Temperatur eingesetzt werden 
(maschinelle Reinigungsmittel vwe beispielsweise maschi- 
nelle GeschiirspUlmittel oder Waschmittel) die Regel, daB 
manche Reinigungsmittelkompohenten ihre Wiiksartikeit . 
hauptsachUch in niediigeren Temperatmfoereichen entfalten 
(beispielsweise Enzyme) oder durch bestinunte aggressive 
Inhaltsstoffe, beispielsweise Bleichmittel oder Waschalka- 
Uen, in ihrer Wirksamkeit beeintrachtigt werden. Neben den 
schon genannten Enzymen zflhlen beispielsweise auch Duft- 
stoffe zu dieser Gnippe. Auch in diesem Fall erweist es sich 
als Nachteil, daB bestimmte Reinigungsmittelkomponenten 
zusammen mit anderen Reinigungsmittelkomponenten 
gleichzeitig ihre Aktivitfit entfalten, was zu einer gegenseiti- 
gen Wiiksamkeitsveiminderung und schlimmstenfalls zur 
vSUigen Blockade des Wiricmechanismus einzehier Kompo- 
nenten fUhren kann. 

Um die genannten Nachteile auszuschUefien oder zumin- 
dest in ihrer Auswiikung abzuschw&chen, ist daher eine Zu- 
bereitungsform filr ein Reinigungsmittel ideal, welche be- 
stimmte StofTe (beispielsweise aggressive Stoffe oder emp- 
findliche Stoffe) fUr eine bestimmte Zeit in einer Form zu- 
ruckhait, die gegenUber den schon geldsten Bestandteilen 
der Waschmittelflotte indifferent ist und welche die Stoffe 
erst zu einem spateren Zeitpunkt, beispielsweise wenn die 
Reinigungsfunktion der bereits gel&sten Komponenten be- 
endet ist, freisetzt. Idealerweise sollte die Frdsetzimg dann 
jedoch rasch und quantitativ verlaufen, um einen miiglichst 
hohen Anleil des Wirkstoffes, vorzugsweise den gesamten 
Wuicstoflf, zu nutzen. Als geeigneter Parameter zur Ausl6- 
sung dieser Freiseuung bietet sich beispielsweise die Tem- 
peratur der Reinigungsflotte an. 

Es hat in der Veigangenheit nicht an Versuchen gefehlt, 
einzelne Reinigungsmittelkomponenten gegenUber aufieren 
EinflUssen durch verschiedene Verfahren zu isolieren. 

Die DE-A 41 29 242 beschreibt ein lagerstabil verkapsel- 
tes Natriumpercaibonat und ein Verfahren zu seiner Herstel- 
lung. Dabei soil wasserfreies, festes Natriumpercaibonat mit 
einem hydrophobierenden Schutzmantel eines bei Raum- 
temperatur festen Beschichtungsmateiials umhUllt werden. 
Die UmhUllung selbst geschieht dadurch, daB das feinteilige 
Natriumpercarbonat durch eine SpiUhnebelzone des ge- 
schmolzenen Beschichtungsmittels geschleudeit wird. Im 
Anschlufi an den Kontakt mit dem geschmolzenen tiber- 
zugsmaterial wild das fiisch Uberzogene Gut durch einen 
KUhlgasstrom auf genommen, der zu einer sofoitigen Erstar- 
nmg der UmhUllung fUhrt 

Die EP-A 0 131 269 bethfft Metallcbelatkomplexe ent- 
haltende Granulate und Verfahren zu ihrer Herstellung. Es 
wird ein Verfahren zur UmhUllung von Metallchelatkomple- 
xen der Ethylendiamintetraessigsfiure (H4EDTA) beschrie- 
ben, bd dem die pulveiisieiten MetaUchelatkomplexe mit 
der Schmelze der UmhUllung gemischt und homogenisieit 
werden. Die flUssige Dispersion wird anschlieBend in einer 
Pastillieranlage oder in einer Verschuppungsanlage zu rela- 
tiv groBen Pastillen oder Schuppen weiterverarbeitet. Eben- 
falls erwMhnt wird eine Veraibdtung des schmelzflUssigen 
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Strang- und Lochpressen oder in Extrudem. Die so erhSltli- 
chen Produkte werden dahingehend beschiieben, daB sie 
sich in Wasser langsamer als die reinen Metallchelatkom- 
plexe auflSsen. Es wird von einer Verzogeningswirkung ge- 
sprochen, der EinfluB der Umgebungstemperatur wird in der 
Druckschrift nicht erwahnl. 

Die US-A 5,258,132 beschreibt Partikel, die mil einem 
einlagigen Uberzug aus ParafBnwachs mit einem Schmelz- 
punkt von etwa 40 bis 50''C versehen sind. Die Herstellung 
der Uberzogenen Partikel erfolgt durch Spriihbeschichtung, 
bei der ein FlieBben mit fasten Panikeln entweder von oben 
Oder von unten mit dem geschmolzenen Paraffinwachs be- 
handelt wird. 

Die WO 95/30735 betrifft ebenfalls feste, mit einem bei 
Raumtemperatur festen Uberzug umhiiUte Partikel, deren 
Uberzug aiis einem Polyyinylether/Paraffinwachs-Gemisch 
besteht. Der Auftrag des Oberzugs erfolgt durch Spriihaiif- 
trag im FlieBbett. 

Die aus dem Stand der Technik bekannten Verfahren zur 
Umhiillung von festen, in der Regel wasserldslichen oder 
zumindest wasserdispeigierbaren Paitikeln mit bei Raum- 
temperatur festen Umhullungsmitteln weisen bei naheier 
Betrachtung jedoch verschiedene Nachteile auf . 

Die verbreitete Methode der Spriihbeschichtung ergibt 
zwar auSerordentiich feinteilige umhiillte Partikel, in der 
Regel ist die Umhiillung jedoch nicht v511ig dicht, so daB be- 
reits beim Eintrag in Wasser Wu-ksubstanz freigesetzt wird. 
In der Regel werden bei der Spriihbeschichtung Ecken und 
Kanten des ublicherweise unregelm^Big geformten, festen 
Substrats nur unvoUsttodig von der Umhiillung bedeckt 
Dies fiihrt beim Eintrag in Wasser in der Regel dazu, daB 
schnell relativ viel der umhilllten Wirksubstanz in das um- 
gebende Wasser austreten kann und der gewiinschte Effekt 
damit gar nicht, oder nur in abgeschw&chter Form eintritt. 

Aufgabe der Erfindung war es daher ein Verfahren zu fin- 
den, durch das sich Reinigungsmittelkomponenten mit einer 
nicht wasserl5slichen Umhiillung Uberziehen lassen, so daB 
in waBriger Umgebung die umhullte, in der Regel wasser- 
losliche Oder zumindest wasserdispeigieibare Komponente 
unterhalb einer bestimmten Temperatur nur sehr langsam 
Oder nur bis zu einem bestimmten Prozentsatz freigegeben 
wird. Im Idealfall erfolgt unterhalb einer bestimmten Tem- 
peratur iiberiiaupt keine Freisetzung. Weiierhin war es Auf- 
gabe der Erfindung ein Verfahren zur Herstellung einer um- 
hullten Reinigungsmiuelkomponente zur Verfugung zu siel- 
len, bei dem die umhiillte Reinigungsmittelkomponente in 
waBriger Umgebung bei ErhOhung der Wassertemperatur 
auf einen Wert oberhalb der Untergrenze des Schmelzbe- 
reichs der Umhiillung den Inhalt mdglichst rasch und m5g- 
lichst voUstandig freigibt. 

Es wurde nun gefunden, daB das Verfahren der Schmelz- 
einbetlung mit einer anschlieBenden Granulierungsstufe in 
einem Temperaturiiereich, bei der sich die Umhiillimg im 
plastischen Erstaiiimgsbereich befindet, zu umhiillten Fest- 
stofTpartikeln fiihrt, welche die oben genannten Nachteile 
des Standes der Technik nicht aufweisen. Uberraschender- 
weise wurde festgesiellt, daB die umhiillten Feststoffpaitikel 
nur dann bei einer Uberschreitung der Untergrenze des 
Schmelzbereichs der Umhiillung besonders rasch und voU- 
standig A^gesetzt werden, wenn sie beziiglich ihrer Teil- 
chengrtiBe, insbesondere auch beziiglich ihrer KristallinitMt, 
bestimmte Kriterien erfUUen. 

Gegenstand der Erfindung ist daher ein Verfahren zur 
Herstellung umhiillter Feststoffpaitikel, bei dem die Fest- 
stoffpartikel in der Schmelze eines bd Raumtemperatur fe- 
sten, weitgehend wasserunloslichen Stoffes (Umhiillung), 
der einen plastischen Erstairungsbereich aufwdst, disper- 
gien werden, die Dispersion abgekiihlt, und bei einer Tem- 



peratur, die im plastischen Erstarrungsbereich der UmhUl- 
iung liegt, granulien wird, wobei die FestslofiFpartikel einen 
Teilchendurchmesser von mindestens 0,05 mm aufweisen. 
An die Umhiillimg der Feststoflpanikei werden verschie- 
s dene Anforderungen gestellt, die zum einen das Schmelz- 
beziehungsweise Erstamingsverfaallen, zum anderen jedoch 
auch die Mateiialeigenschaften der Umhiillung im erstanten 
Bereich bei Umgebungstemperatur betreffen. Da die Um- 
hiillung die darin eingeschlossenen Feststoffpartikel bei 

10 Transport oder Lagerung dauerhaft gegen Umgebungsein- 
fliisse schiitzen soli, mufi sie eine hohe Stabilitai gegeniiber 
beispielsweise bei Thmspon oder Umftillvoigangen auftre- 
tenden StoBbelastungen, insbesondere ZusammenstQBen 
mit anderen Paitikeln oder GeffiBwSnden, aufweisen. Die 

IS Umhiillung sollte also entweder zumindest teijweise elasti- 
sche Oder zumindest plastische Eigenschaften aufweisen, 
um auf eine auftretende StoBbelastung durch elasusche oder 
plastische Verfonnung zu reagieren und nicht zu zeibrechen. 
Die Umhiillung sollte einen Schmelzbereich (Erstarrungs- 

20 bereich) in einem solchen Tempeiatuibereich aufweisen, bei 
dem die zu umhiillenden Feststoffpartikel keiner zu hohen 
theimischen Belastung ausgesetzt werden. Andererseits 
mufi der Schmelzbereich jedoch ausreichend hoch sein, um 
bei zumindest leicht erfa5hter Temperatur noch einen wiik- 

25 samen Schutz fiir die eingeschlossenen Partikel zu bieten. 
Es hat sich als vorteilhaft erwiesen, wenn die Umhiillung 
keinen scharf definierten Schmel^unkt zeigt, wie er Ubli- 
cherweise bei reinen, kristallinen Substanzoi auftritt, son- 
dem einen imter UmstSnden mehrere Grad Celsius umfas- 

30 senden Schmelzbereich aufweist. 

Die Umhiillung weist vorzugsweise einen Schmelzbe- 
reich auf, der zwischen etwa AS'C und etwa 75"'C, beson- 
ders bevorzugt zwischen etwa 50°C und etwa SO'C liegt. 
Das heiBt im vorliegenden Fall, daB der Schmelzbereich in- 

35 nertialb des angegebenen Temperaturiniervalls auftrin und 
bezeichnet nicht die Breite des Schmelzbereichs. 

Vorzugsweise betragt die Breite des Schmelzberdchs we- 
nigstens 1 °C, vorzugsweise etwa 2 bis etwa B'C. 
Die oben genannten Eigenschaften werden in der Regel 

40 von sogenannten Wachsen erfUllt Unter "Wachsen" wird 
eine Reihe natiirlicher oder kiinstlich gewonnener Stoffe 
verstanden, die in der Regel iiber 40°C ohne Zersetzung 
schmelzen und schon wenig oberhalb des Schmel^unktes 
verhaitnismaBig niedrigviskos und nicht fadenziehend sind. 

4S Sie weisen eine staik temperaturabhangige Konsistenz und 
Ldslichkeit auf. 

Nach ihrer Herkunft teilt man die Wachse in drei Gruppen 
ein, die natiiriichen Wachse, chemisch modifizierte Wachse 
und die synthetischen Wachse. 

so Zu den natiiriichen Wachsen zShlen beispielsweise 
pflanzliche Wachse wie Candelillawachs, Camaubawachs, 
Japanwachs, Espaitograswachs, Koikwachs, Guaruma- 
wachs, Rdskeimblwachs, Zuckeirohrwachs, Ouiicuiy- 
wachs, Oder Montanwachs, tierische Wachse wie Bienen- 

55 wachs, Schellackwachs, Walrat, Lanolin (Wollwachs), oder 
Biirzelfett, Mineralwachse wie Ceresin oder Ozokerit (Eid- 
wachs), oder petrochemische Wachse wie Petrolatum, Par- 
affinwachse oder Mikrowacbse. 
Zu den chemisch modifizieiten Wachsen z^en bdspiels- 

60 weise Haitwachse wie Montanesterwachse, Sassolwachse 
Oder hydrieite Jojobawachse. 

Unter synthetischen Wachsen werden in der Regd Poly- 
alkylenwachse oder Polyalkylenglycolwacbse verstanden. 
Ebenfalls zu den Wachsen im Rahmen der vorliegenden 

65 Erfindung werden bdspielswdse die sogenannten Wachsal- 
kohole gerechnet. Wachsalkohole sind hShermolekulaie, 
wasserunmsliche Fettalkohole mit in der Regel etwa 22 bis 
40 Kohlenstoffatomen. Die Wachsalkohole kommen bd- 
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spielsweise in Fonn von Wachsesteni hOhennolekularer 
Fettsauren (Wachssauren) als Hauptbestandteil vieler natiir- 
licher Wachse vor. Beispiele flir Wachsalkohole sind Ligno- 
ceiylalkohol (1-Teiracosanol), Cetylalkohol, Myristylalko- 
hol Oder Mebssylalkohol. Die Umhiillung der erfindungsge- 
mtlB umhiillien FeststoffjMTtikel kann gegebenenfalls auch 
Wollwachsalkohole enthalten, woninter man Triteipenoid- 
und Steroidalkohole, beispielsweise Lanolin, versteht. 
Ebenfalls zumindest anteilig als Bestandtdl der Umhiillung 
cinsetzbar sind im Rahmen der vorliegenden Erfindung Fett- 
saureglycerinester oder Fettsfiurealkanolamide aber gegebe- 
nenfalls auch wassenmltisliche oder nur wenig wasserldsli- 
che Polyalkylenglycolverbindungen. 

Bevorzugt enthMlt die beim erfindungsgemMBen Verfahren 
verwendete Umhiillung im Uberwiegenden Anteil Paraffin- 
wachs. Das heiBl, dafl wenigstens 50 Gew.-% der Umhiil- 
lung, vorzugsweise mehr, aus Paraffinwachs bestehen. Be- 
sonders geeignet sind Paraffinwachsgehalte in der Umhiil- 
lung von etwa 60 Gew.-%, etwa 70Gew.-% oder etwa 
80 Gew.-%, wobei noch h&here Anteile von beispielsweise 
mehr als 90 Gew.-% besonders bevorzugt sind. In einer be- 
sonderen Ausflihrungsform der Erfindung besteht die Um- 
hiillung ausschliefilich aus Paraffinwachs. 

Paraffinwachse weisen gegeniiber den anderen genann- 
ten. natiirUchen Wachsen im Rahmen der vorliegenden Er- 
findung den Voneil auf, daB in einer alkaUschen Reini- 
gungsmittelumgebung keine Hydrolyse der Wachse stattfin- 
det (wie sie beispielsweise bei den Wachsestem zu erwarten 
ist), da Paraffinwachs keine hydroUsieibaren Gruppen ent- 

hait. 

Paraffinwachse bestehen hauptsachlich aus Alkanen, so- 
wie niedrigen Anteilen an Iso- und Cydoalkanen. Das erfin- 
dungsgemSfi einzusetzende Paraffin weist bevorzugt im we- 
sentlichen keine Bestandteile mit einem Schmelzpunkt von 
mehr als 70°C, besonders bevorzugt von mehr als 60°C auf. 
Anteile hochschmelzender Alkane im Paraffin k6nnen bei 
Unterschreitung dieser Schmelztemperatur in der Rdni- 
gungsmittelflotte nicht erwUnschte Wachsriickstflnde auf 
den zu reinigenden OberflMchen oder dem zu reinigenden 
Gut hinterlassen. Solche Wachsriickstflnde filhien in der Re- 
gel zu einem unsch5nen Aussehen der gereinigten OberflS- 
che und soUlen daher vermieden werden. 

EHe erfindungsgemflBe Umhiillung enthalt bevorzugt 
mindestens ein Paraffinwachs mit einem Schmelzpunkt von 
etwa sec bis etwa 55'C. 

Vorzugsweise ist der Gehalt des eingesetzten Paraffin- 
wachses an bei Umgebungstemperatur (in der Regel etwa 10 
bis etwa 30''C) festen Alkanen, Isoalkanen und Cydoalka- 
nen mbglichst hoch. Je mehr feste Wachsbestandteile in d- 
nem Wachs bei Raumtemperatur vorhanden sind, desto 
brauchbarer ist es im Rahmen der vorUegenden Erfindung. 
Mit zunehmenden Anteil an festen Wachsbestandteilen 
steigt die Belastbaikeit der Umhiillung gegeniiber St6Ben 
Oder Reibung an anderen Oberflfichen an, was zu einem lin- 
ger anhaltenden Schutz der umhiillten Feststoffpartikel 
fiihit. Hohe Anteile an Olen oder fliissigen Wachsbestand- 
teilen ktinnen zu einer Schwfichung der Umhiillung fiihren, 
wodurch Poren gedffiiet werden und die umhilUten Fest- 
stoffpartikel den Eingangs genannten Umgebungseinfliissen 
ausgesetzt werden. 

Bei aufiergewfihnlich niedrigen Temperaturen, beispiels- 
wdse bei Temperaturen unter 0°C, kann die Umhiillung bei 
StoBbelastung oder Rdbung zerbrechen. Um die StabilitMt 
bd solch niedrigen Temperaturen zu veibessem, kOimen der 
Umhiillung gegebenenfalls Additive zugemischt werden. 
Geeignete Additive miissen sich vollstflndig mit dem ge- 
schmolzenen Wachs vermischen lassen, ditrfen den 



miissen die HastizitSt der Umhiillung bd tiefen Temperatu- 
ren verfoessem, diirfen die Durchlasstgkdt der Umhiillung 
gegeniiber Wasser oder Feuchtigkeit im allgemeinen nicht 
eitShen und durfen die ViskositMt der Schmelze des Umhul- 
s lungsmaterials nicht soweit erhShen, daB eine Verarfoeitung 
erschwert oder gar unmoglich wird. Geeignet Additive, wel- 
che die Sprodigkdt einer im wesentlichen aus Paraffin be- ° 
stehenden Umhtillung bei tiefen Temperaturen herabsetzen, 
sind beispielswdse EVA-Copolymere, hydrierte Harzsaure- 

10 methylester, Polyethylen oder Copolymere aus Ethylacrylat 
und 2-Ethylhexylacrylat. 

Ein weiteres zweckm&Biges Additiv bd der Verwendung 
von Paraffin als Umhiillung ist der Zusatz einer geringen 
Menge dnes Tensids, beispielsweise dnes Ci2_ig-Fettalko- 

15 holsulfats. Dieser Zusatz bevrirkt eine bessere Benetzung 
des einzubettenden Materials durch die Unohiillung. Vorteil- 
haft ist ein Zusatz des Additivs in einer Menge von etwa < 
5 Gew.-%, bevorzugt < etwa 2 Gew.-%, bezogen auf die 
UmhUllimg. Der Zusatz eines Addidvs kann in vielen Fallen 

20 dazu fiihren, daB auch Feststoffpartikel umhilllt werden kOn- 
nen, dieohne Additivzusau in der Regel nach dem Schmel- 
zen des UmhUllungsmaterials einen zShen, plastischen Kfir- 
per aus Paraffin und teilgelbstem Feststoffpartikel bilden. 
Die Umhiillung kann neben Paraffin als Hauptbestandteil 

25 noch dne oder mehrere der oben genannten Wachse oder 
wachsartigen Substanzen enthalten. GrundsfltzUch sollte das 
die UmhUllung bildende Gemisch so beschaffen sdn, daB 
die Umhiillung wenigstens weitgehend wasserunlbslich ist. 
Die UisUchkeit in Wasser sollte bd einer Temperatur von 

30 etwa 30°C etwa 10 mg/1 nicht iibersteigen und vorzugsweise 
unterhalb 5 mg/1 liegen. 

In jedem Fall sollte die Umhiillung jedoch eine mOgUchst 
geringe Wasserlbslichkeit, auch in Wasser mit ertiOhter 
Temperatur, aufwdsen, um eine temperatunmabh&igige 

35 Freisetzung der umhiillten Feststoffpartikel m&glichst weit- 
gehend zu vermeiden. 

Der Begriff "Feststoffpartikel", wie er im Rahmen des 
vorliegenden Textes gebraucht wird, bezieht sich grundstitz- 
lich auf jede Form fester Maerialien die zum Schutz vor &u- 

40 Beren Einfliissen in dne Umhiillung, wie sie im Rahmen der 
vorliegenden Erfindung beschrieben wird, eingebetiet wer- 
den kbnnen. Die Feststoffpartikel weisen dabd einen Teil- 
chendurchmesser von mindestens 0,05 nun auf, vorzugs- 
weise liegt der Teilchendurchmesser jedoch dartlber, bd- 

45 spielsweise zwischen etwa 0,1 imd etwa 03 mm und beson- 
ders bevorzugt zwischen etwa 0,15 und etwa 0,25 mm (be- 
stimmt durch Siebanalyse). 

Es ist im Rahmen der vorliegenden Erfindung dabd in d- 
nigen Fallen besonders bevorzugt, weim die dnzebien Teil- 

50 Chen, d. h. die zu umhiillenden Feststoffpartikel, dabd in 
kristalliner Form vorliegen. 

Vorzugswdse bezieht sich der Begriff "Feststoffpartikel" 
jedoch auf solche Feststoffe, die iiblicherwdse im Rahmen 
dner Anwendung als Bestandtdl dnes Rdnigungsmittels 

55 eingesetzt werden. Insbesondere bezieht sich der Begriff 
"Feststoffpartikel" auf solche Rdnigimgsmittelkomponen- 
ten, die gegenttber SuBerrai EinflUssen, bdspiebwdse ge- 
geniiber Feuchtigkdt, auch in Form von Luftfeuchtigkeit, 
instabil sind, oder eine Inkompadbilit&t mit mindestens d- 

60 ner wdteren im Reinigungsmittel vorliegenden Kompo- 
nente aufwdsen. Solche Feststofiipartikel umfassen bd- 

- spielswdse Enzyme, Bldchmittd, Bldchaktivatoren, Ten- 
side und/oder Duftstoffe, sind aber nicht darauf beschrfinkt 
Die Feststoffpartikel selbst bilden etwa 10 bis etwa 

65 90 Gew.-% der gesamten Masse der umhiUltoi Feststoffpar- 
tikel. Eton zu 100 Gew.-% fehlenden Antdl stellt in der Re- 
gel die Umhiillung. Es ist denkbar, daB die gesamte Umhtil- 
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benenfalls auch mehrere Schichten unterschiedlicher Sub- zahlen beispielsweise Mangansalzveibindungen oder -kom- 

stanzen als Umhiillung aufgetragen werden. Dies kann bei- plexe, AzirdirinveTbindungen oder Sulfoniminveibindun- 

spielsweise geschehen, um neben einem temperaturabhangi- gen. Ehe Katalysatoren sind zur Anwendung im Rahmen der 

gen Aufidsungsvorgang noch weilere Parameter (beispiels- vorliegenden Veibindung vorzugsweise auf einem Substrat 

weise geiinge anfangliche Wasserl6slichkeit oder die Harte s als Tragerkomponente adsoibieit oder zumindesi mit dieser 

der auBeren UmhiiUung) der Umhiillung zu beeinflussen. vermischt, um die im Rahmen der vorliegenden Erfindung 

Der Begriff "Umhiillung" umfaBt im Rahmen des vorliegen- voigeschriebene TeilchengreBe zu erreichen. 

den Textes auch solche aus zwei oder mehr Schichten aufge- Insbesondere Bleichaktivatoren sind im Rahmen der vor- 

bauten Umhiillungen, insofem nicht ausdrflcklich etwas an- liegenden Erfindung als Feststofipaitikel geeignei. Bleich- 

deres angegeben ist. lO aktivatoren werden Bleichmittel enthaltenden Reinigungs- 

Vorzugsweise betragt der Anteil der Feststofipartikel an mittehi zugesetzt, da die aktivsauerstoi!haltigen Bleichmit- 

der Gesamtmasse der umhiUlten Feststoflpanikel etwa tel den Aktivsauerstoff in der Regel erst bei erfabhten Teni- 

30 Gew.-% bis etwa 75 Gew.-%, besonders bevorzugt etwa peraiuren freisetzen. Die Bleichaktivatoren ermbglichen da- 

35 Gew.-% bis etwa 60 Gew.-%. mit schon bei relativ niedriger Temperalur (im Vergleich zur 

Als Feststoffpartikel kommen insbesondere die nachfol- is ohne Aktivatoren benbtigien Temperalur) eine beschleu- 

gend aufgezShlten Substanzen in Betracht. Die erfindungs- nigte Freiselzung des AktivsauerstofFs aus dem aktivsauer- 

gemafien, umhUllten Feststoffpartikel sind in jeder Art von stoffhaltigen Salz, wie sie beispielsweise bei maschinell an- 

Reinigungsmitteln einsetzbar, in denen eine Komponente zuwendenden Reinigungsmitteln, beispielsweise bei ma- 

gegeniiber auBeren Einfliissen oder weileren im Gemisch schinellen Geschirrspiihnitteln oder Waschmittebi, erfoxder- 

der Komponente vorliegenden Substanzen geschiitzt wer- 20 lich ist. In der Regel liegt diese Temperalur etwa oberhalb 

den muB. SO'C, bevorzugt bei etwa 60'C. Als Bleichaktivatoren sind 

Als Feststofipartikel kommen beispielsweise Bleichmit- im Rahmen der Erfindung beispielsweise Pentaacetylglu- 

tel in Betracht. Als Bleichmittel k5nnen beispielsweise cose (PAG), l,5-Diacetyl-2^-dioxohexahydTD-1.3,5-lriazin 

Chlor Oder Brom fireisetzende Substanzen oder Peroxide, (DAHTT) und IsaiosSureamid (ISA) einsetzbar. Besonders 

vorzugsweise organische Peroxide oder anoiganische Per- 25 bevorzugt zum Einsatz im erfindungsgemaflen Verfahren ist 

oxide, die letzteren vorzugsweise in Form ihrer Alkalisalze jedoch NJ^IJOiT-Tetraacetylethylendiamin (TAED). 

eingesetzt werden. Ebenfalls im Rahmen der vorliegenden Erfindung als 

Unter den geeigneten Chlor oder Brom freisetzenden Ma- Feststoffjpanikel einsetzbar sind beispielsweise Bleichmit- 

terialien kommen beispielsweise heterocyclische N-Brom- telstabilisatoren. Zu den Bleichmittelstabilisatoren zfihlen 

und N-Chloramide, beispielsweise TrichlorisocyanursSure, 30 insbesondere Phosphonaie, Borate beziehungsweise Metab- 

Tribromisocyanursaure, Dibromisocyanursaure und/oder orate und Metasilicate, sowie Magnesiumsalze, beispiels- 

Dichlorisocyanursaure (DICA) und/oder deren Salze mit weise Magnesiumsulfal. 

Kationen wie Kalium und Natrium in Betracht. Hydantoin- Gegebenenfalls kann es auch erforderlich sein als Fest- 

verbindungen, wie l,3-Dichlor-5,5-dimethylhydanthoin stof^artikel Tenside einzuselzen. So kiinnen beispielsweise 

sind ebenfalls geeignet. 35 bei gleichzeitigem Vorliegen von chlorhaltigen Bleichmit- 

Wasserfreie, wasserlosliche anoxganische Salze sind tebi und nichtionischen Tensiden, insbesondere alkoxylier- 

ebenfalls als Bleichmittel geeignet, so z. B. Lithium-, Na- ten Alkoholen, Wechselwirkungen zwischen Bleichmiuel 

trium- oder Calciumhypochlorit und -hypobromit. Chloiier- und Tensid auftreten. In einem solchen Fall k5nnen z. B. die 

tes Trinatriumphosphat ist ein weiteres, als Bleichmittel ge- Tenside verkapselt werden. Mit der Verkapselung von Ten- 

eignetes Material. 40 siden ist beispielsweise auch die M6glichkeii gegeben, ka- 

Organische Persauren und Diacylperoxide konnen eben- tionische und anionische Tenside in einem einzigen Reini- 

falls als Bleichmittel eingesetzt werden. Die im Rahmen der gungsmittel einzusetzen, ohne daS diiekte Wechselwiikun- 

vorliegenden Erfindung einsetzbaren PersSuren sind Fest- gen zwischen den beiden umierschiedlichen Tensidtypen 

stoffe, und in einem Temperaturbereich, der dem Schmelz- auftreten. Als anionische, kationische oder nichtionische 

bereich der Umhiillung entspricht, beziehungsweise noch 45 Tenside kbnnen alle iiblicherweise in Rdnigungsmittcta 

etwas iiber diesem Schmelzbereich begt (etwa bis zu lO'C eingesetzten Tensidtypen benutzt werden, vorausgesetzt, es 

oberhalb des Schmelzbereichs) stabil. TVpische Monope- sind Festslofife oder sie sind in eine feste Form gebrachl 

roxysauren sind beispielsweise Alkyl- und ArylperoxysSu- worden (beispielsweise durch Adsorption auf einem TWger) 

ren wie Peroxybenzoesfiure und deren am Benzohing sub- und weisen eine TeilchengrBBe von mehr als 0,05 mm, vor- 

stituierte Analoga, aliphatische und substituierte aliphati- 50 zugsweise mehr als 0,1 mm, auf. 

sche Monoperoxysauren, beispielsweise PeroxylaurinsSure Gegebenenfalls ist es auch moglich im Rahmen der vor- 

oder Peroxysiearinsaure, Alkyldiperoxysauren und Aryldi- liegenden Erfindimg fliissige oder zumindesi pastenfbimige 

peroxysSuren wie 1,12-Diperoxydodecansaure, 1,9-Dipe- Substanzen zu umhiillen. Hierzu werden die fliissigen bezie- 

roxybrassidylsaure, Diperoxysebacylsaure und Diperoxyis- hungsweise erforderlichenfalls die pastenfbrmigen Substan- 

ophthalsaure. Zu den im Rahmen der Erfindung einsetzba- 55 zen auf einem geeigneten "Mgermaterial adsoibierl, so daB 

ren Aryldiperoxysauren zahlt beispielsweise Dibenzoylper- das Adsorbal die erfindungsgemaflen Bedingungen bezilg- 

oxid. lich Aggregalzustand und TdlchengrOBe eifillll. 

Zu den anorganischen Peroxyverbindungen die im Rah- Zum Aufbringen der Umhiillung auf die Feststofipaitikel 

men der vorliegenden Erfindung einsetzbar sind, zahlen bei- sind imterschiedliche Verfahren denkbar. Ein weitveibreite- 

spielsweise Monopersulfate, Perborate, und Percarbonate. 60 tes und aus dem Stand der Technik sdt langem bdcanntes 

Die anorganischen Peroxyverbindungen werden in der Re- Verfahren stelll das sogenannte "Coating" dar. Bei diesem 

gel als AlkaUsalze eingesetzt, vorzugsweise als Lithium-, Verfahren werden in der Regel auBersi feinteilige Festslofie, 

Natrium- oder Kaliumsalze. beispielsweise in einer FlieBbettanordnung oder in einer 

Als Enzyme, die im Rahmen der vorliegenden Erfindung Wiibelschichl, mit einer geschmolzenen Oberzugsmasse be- 

eingesetzt werden kdnnen, kommen beispielsweise Prolea- 6S spiliht, bzw. mit einem Nebel aus geschmolzener Umhill- 

sen, Amylasen, Lipasen und Oxidasen in Frage. lungsmasse in Kontakt gebrachL Hierbei werden die Fest- 

Ebenfalls als Feststof^artikel im Rahmen der vorliegen- stoffe im wesentlichen in Form ihrer Einzelpartikel jeweils 

den Erfindung geeignet sind Bleichkatalysatoren. Hierzu mit der UmhUUungsschicht umhtiUt. Bd genauerer (bd- 
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spielsweise mikroskonischer) Betrachtung einzelnen um- grenze der TeilchengiOBe wird dabei durch die Mindesi- 

hiillter Paitikel stellt man jedoch fesl, dafi die UmhiiUung grOfie der umhUllten FeststofFpaitikel zuzUglich der Dicke 

die einzelnen Paitikel aufgnmd deren in der Regel unregel- der Umhlillung bestinunt. Bevorzugte Teilchendurchmesser 

mSBigen Form nicht vollstSndig umhtillt. Dadurch sind Tdle fUr die Granulate liegen daher im Bereich von etwa einem 

des eingeschlossenen FeststofFs immer noch Umgebungs- 5 Millimeter oder etwas daninier, beispielsweise in einem Be- 

einflUssen ausgesetzt, was insbesondere beim Einbnngen reich von etwa 0^ mm bis 1 nun. 

der nicht vollstandig umhUllten Feststoffe in eine w&Biige In einer besonders bevorzugten AusfUhrungsform wird 

Umgebung zu Tage tritt. Da das Wasser durch die nicht voll- die plastisch erstante Masse aus Feststoffpaitikeln und Um- 

standige Umhiillung zumindest teilweise ungehinderten Zu- hUllungsmaterial einem Siebgranulieiungsverfahren unter- 

tritt zum FeststofF hat, zeigen auf diese konventioneUe lo zogen. Bevorzugte Siebe weisen dabei eine Maschenweiten 

Weise umhilllte Feststof^aitikel in der Regel lediglicb dn im Rahmen der oben angegebenen maximalen Teilchen- 

zeitverzSgertes L5sungsveiiialten in waBriger Umgebung durcfamesser fUr das Granulat von bis zu hiichstens etwa 

bd einer unteifaalb des Schmelzpunkts der Umhiillung lie- 2 mm auf. 

genden Temperatur, eine vollstMndige Unterdrlickung der In der Regel enthSlt ein nach dem erfindungsgem&Ben 

Freisetzung des umhUllten Materials bd einer Temperatur is Verfahren gewoimenes Granulatkom aus umhUllten Fest- 

unterfaalb des Schmelzpunkts der Umhttllung oder eine zu- stoSpartikeln mehr als einen Feststofiipaitikel. Im Unter- 

mindest nach anfanglichem Ansteigen schnell beendete schied zu den Eingangs beschriebenen Methoden, bd denen 

Freisetzung ISBt sich auf diese Weise in der Regel nicht er- die Partikel in der Regel einzeln mit einer UmhUllung verse- 

leichen. ben werden. wdst das erfindungsgemSBe Verfahren einen 

Daher wurde im Rahmen der vorliegenden Erfindung zur 20 entscheidenden Voiteil auf. WShrend bd den heiic6mmlich 

Einbettung der Feststoffpartikel das Verfahren der Schmelz- umhUllten FeststofiFpaitikehi dne unvollst&ndige UmhUl- 

einbettung gewShlt Hieibd wird der zu uinhUllende Fest- lung das gesamte Partikel unbrauchbar macht, fUhit dne 

stoff zun&chst in dner Schmelze des UmhUllungsmaterials UnregelmSfiigkdt, bdspielswdse ein RiB in der UmhUllung 

dispergieit. Die Temperatur der Schmelze muB dabd zwd der erfindungsgemfiBen GranulatkOmer lediglich zur Un- 

Bedingungen erfUllen. Zum einen muB sie ausrdchend hoch 2S brauchbarkdt des jewdligen im Einwirkungsberdch der 

sein, um eine wahrend des Dispersionsvoi:gangs mbglichst UnregelmaBigkdt liegenden Feststoffpartikel im betroffe- 

niedrigviskose Schmelze zu erzeugen. Zum anderen muB sie nen Berdch des Granulatkoms. Feststoffpartikel, die bd- 

jedoch einen ausrdchenden Abstand von derjenigen Tempe- spielswdse wdter im inneren des Granulatkoms oder auf 

ratur haben, die bd dem zu umhUllenden Feststoff eine che- eine gegenUberliegenden Sdte des Risses liegen, sind von 

mische Reaktion, beispielsweise Zersetzung, ausl5st. Durch 30 dieser Einwiikung in der Regel nicht betroffen. Das erfin- 

die Dispersion des zu umhUllenden Materials in der dungsgemilfie Verfahren fUhrt damit im Vergleich zu kon- 

Schmelze des UmhUllungsmaterials bedingt, wird das um- ventionellen Beschichtungsverfahren zu einer grbBeren An- 

hUllende Material zun&chst im wesentlichen voUstfindig zahl vollstfindig umhUIlter Teilchen und damit zu einer ver- 

vom UmhUllungsmaterial umschlossen. Dies ist eine Grund- besserten Abschirmung der Feststoffpartikel gegenUber fiu- 

voraussetzung um im wesentlichen vollstfindig umhUUte 35 Beren EinflUssen. 

Fesutoflpartikel zu erhalten. Gegenstand der Erfindung sind damit auch umhUllte Fest- 

In einem n^chsten Schritt wird die Dispersion auf dne stoffpartikel, erhSltlich indem Feststoffpartikel in der 

Temperatur abgekUhlt, die in etwa im plastischen Erstar- Schmelze eines bei Raumtemperatur festen, nicht wasser- 

rungsbeieich der Schmelze liegt. Unter dnem plastischen 15slichen Stoffes (UmhUllung), der dnen plastischen Erstar- 

Erstarrungsbereich wird dn Berdch verstanden, bei dem die 40 rungsberdch aufweist, dispeigiert werden, die Dispersion 

Schmelze zum einen eine ausrdchend hohe V^skositat auf- abgekUhlt wird, und bd einer Temperatur im plastischen Er- 

weist um die darin dispeigierten Feststoffipaitikel in dner starrungsbereich der UmhUllung liegt, granulieit wird, wo- 

stabilen Dispersion zu halten, zum anderen noch genUgend bd die Feststoffpartikel dnen Teilchendurchmesser von 

Plasuzitat und FlieBfShigkdt aufwdst um, ohne zu brechen mindestens 0,05 mm, insbesondere mindestens 0,1 nun, 

Oder zu reiBen, leicht verformbar und scheibar zu sein. 4S aufwdsen. 

Dabei kann die Temperatur inneihalb des plastischen Er- Die erfindungsgem&Ben FesUtoffpartikel zdchnen sich 

starrungsberdchs des UmhUllungsmaterials so variieit wer- dadurch aus, daB sie in Wasser bd einer Temperatur von bis 

den, daB beispielswdse dne nahezu flUssige, auf jeden Fall zu 6°C unter dem Einsetzen des Schmelzbereichs der Um- 

aber noch flieBffihige Masse erhalten wird bis bin zu nicht hUllung nach 10 Minuten weniger als 30 Gew.-% der Fcst- 

mehr flieBfMhigen Massen, die lediglich noch unter fiuBerer so stoffpartikel frdsetzen. Der Begriff "firdsetzen" bezieht sich 

Krafteinwirkung eine gewisse plastische Verformbarkdt dabei auf alle Voig&nge, die zum Nachwds des Feststoffs im 

zeigen. Zwischen diesen beiden &scheinungsformen zeigt Wasser flihren, insbesondere auf die AuflSsung der Fest- 

die Masse aus UmhUllung und Feststoffpartikeln ein "pastd- stoffpartikel im Wasser. 

ses" Veihalten. In BUlen, in denen ein besonders empfindliches Material 

Im AnschluB an das AbkUhlen wird das Gemisch aus ss dngebettet werden soil, bdspielswdse ein besonders was- 

Feststoffpartikebi und UmhUllungsmasse dner Granulie- serempfindliches Material, kbimen im AnschluB an die Um- 

mng unierzogen. Hierzu bieten sich in der Regel alle gSngi- hUUung des Materials durch Schmelzdnbettung noch ein 

gen Granulierungsverfahren an. Das Granulierungsverfah- oder mehrere wdtere UmhUIlimgsschritte folgen. Dies kOn- 

ren wird vortdlhafterwdse so gewfihlt, dafi die Granulate nen beispielswdse wdtere Schmelzeinbettungsschritte sein, 

den geplanten Einsatz der umhUllten Feststoffpartikel ohne 60 wobei die Einbettimgstemperatur unterfaalb des Schmelzbe- 

wdiere Bearbeitungsstufe erlauben. FUr den im Rahmen der rdchs der zuerst aufgebrachten UmhUllung liegen sollte. Es 

vorliegenden Erfindung bevorzugten Einsatz der umhttUten kann sich bd den wdteren UmhUIlungsschritten jedoch ge- 

Feststoffpartikel in Rdnigungsmitteki, werden die Granu- nausogut um Coating- Verfahren handeln, bd dem die nach 

late dabei auf eine TeilchengrbBe von hOchstens bis zu etwa Schmelzeinbettung und Granulierung vorliegenden umhUU- 

2 mm, bevorzugt auf einen darunteriiegenden Wert, bei- 6S ten Feststofifjiaitikel dnzeln mit einer oder mehreren wdte- 

spielsweise 14 nun oder 1 mm, granuliert. FUr bestimmte ren UmhUllimgeo versehen werden. 

Anwendungen kfinnen auch noch geringere Tdlchendurch- Es kann beispielswdse voitdlhafl sdn, wenn die rnnhOll- 
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mindestens einer zweiten UmhUllung aus einem Cellulose- 
derivat oder einem Gemisch aus zwei oder mehr Cellulose- 
derivaten umhiillt werden. Besonders geeignet ist hieizu die 
Melhylhydroxyethylcellulose (Tylose® MH 50, Henkel. 
Diisseldorf)- Gegebenenfalls kann auf die mindestens eine 5 
zweite UmhiUlung noch mindestens eine weitere, beispiels- 
weise eine dritte, Umhullung aufgetragen werden. Voiteil- 
hafte Ergebnisse lassen sich erzielen, wenn bdspielsweise 
als dritte Umhiillimg eine weitere Paraffinschicht aufgetra- 
gen wird, deren Schmelzbereicb unterlialb des Schmelzbe- lO 
reichs der ersten Umhullung liegt, beispielsweise bei etwa 
28 bis etwa 30°C. 

Die erfindungsgem^Ben Granulate kdnnen in beliebigen 
Reinigungsmiaeln, beispielsweise in Waschmitteln, in Rd- 
nigungsmineln fiir harte Oberfl^hen, in maschinellen Ge- is 
schirrspulmiaeln oder in HandgeschiirspUlmitteln einge- 
setzt werden. Die Reinigungsmittel kiinnen dabei als Fest- 
stofTe, beispielsweise als Pulver oder als Granulate, vorlie- 
gen, die erfindungsgemMBen lunhiillten FeststoSjpaitikel 
kdnnen jedoch auch in fiUssigen Reinigungsmitteln einge- 20 
setzt werden, die sowohl wasseilialtig als auch wasseifrei 
sein kdnnen. 

Gegenstand der Erfindung ist damit auch die Verwendung 
der erfindungsgemafien umhOllten Feststoffpartikel, in Rei- 
nigungsmitteln, insbesondere in Waschmiaeln, Reinigungs- 25 
mitteln fUr harte Oberflachen, maschinellen Geschiirspiil- 
mitteln oder HandgeschinspUlmitteln. 

Die Reinigungsmittel, in denen die umhiillten Feststoff- 
partikel eingesetzt werden, kOnnen in der Regel (insofem 
die umhtillten Feststoffpartikel nicht selbst ein Dement aus 30 
dieser Gruppe darstellen) beispielsweise Veibindungen der 
Gruppe der anionischen Tenside enthalten. lypische Bei- 
spiele fiir anionische Tenside sind Alkylbenzolsulfonate, 
Alkansulfonate, Oleiinsulfonate, Alkylethersulfonate, Gly- 
cerinethersulfonate, Sulfofetts^uren, Alkylsulfate, Fettalko- iS 
holethersulfate, Glycerinethersulfate, Hydroxyethersulfate, 
Monoglyceiid(ether)sulfate, Fettsaureaniid(ether) sulfate, 
Dialkylsulfosuccinate, Mono- und Dialkylsulfosuccinate, 
Sulfotriglycerin, Amidseifen, Ethercarbonsfiuren und deren 
Salze, FettsSureisothionate. Fettsauresarcosinate, Fettfiure- 40 
tauride, Acyllactinate, Acyloligoglycosidsulfate, Protein- 
fettsaurekondensate (insbesondere pflanzliche Produkte auf 
Sojabasis) oder Alkyl(ether)phosphate oder Gemische aus 
zwei Oder mehr davon. 

Ebenfalls zusammen mit den erfindungsgemafien umhUll- 4S 
ten Feststoffpanikeln einsetzbar sind nichtionische Tenside. 
TVpische Beispiele fUr nichtionische Tenside sind Fettalko- 
holpolyalkylenether, vorzugsweise mit Ethylen- oder Pro- 
pylenoxideinheiten. Alkylphenolpolyalkylenether. vorzugs- 
weise mit Ethylenoxid- oder Propylenoxideinheiten, Fett- 50 
saurepolyalkylenester, vorzugsweise mit Ethylenoxid- oder 
Propylenoxideinheiten, FettsSureamidpolyalkylenether, 
vorzugsweise mit Ethylenoxid- oder Propylenoxideinheiten, 
Fettaminpolyalkylenether, vorzugsweise mit Ethylenoxid- 
oder Propylenoxideinheiten, alkoxyliertes IHglycerin, vor- 55 
zugsweise mit Ethylenoxid- oder Propylenoxid alkoxylieit, 
AIk(en)ylobgoglucoside, Fettsfiure-N-alkylglucamide, Pro- 
tein-Fettsaurekondensate, Polyolfettsaureester, Zuckerester, 
Soibitanester und Polysorbate. Sofem die nichtionischen 
Tenside Polyalkylenetherketten enthalten, kfinnen sie eine 60 
konventionelle, vorzugsweise jedoch eine eingeengte Ho- 
mologenverteilung aufwdsen. 

Die eriindungsgemaB umhiUlten Feststofipanikel kdnnen 
beispielswdse auch zusammen mit sogenanntem Waschal- 
kali eingesetzt werden. Unter Waschalkali wird bdspiels- 65 
wdse amorphes Alkalisilikat, insbesondere Natiiummetasi- 
likat der Zusanunensetzung Na20 : Si02 von etwa 1 : 0,8 
bis 1 : 1,3, vorzugswdse etwa 1:1, verstanden, das in der 
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Regel in wasserfrder Form eingesetzt wird. Neben dem Me- 
tasilikat oder anstatt des Metasilikats ist auch wasserfreies 
Akalicaibonat, vorzugswdse Nathumcarbonat oder Kali- 
umcaibonat, gedgnet. 

Ebenfalls zusammen mit den erfindungsgem^en umhiill- 
ten Feststof^artikeln einsetzbar sind Sequestherungsmittel. 
lypische Sequestrierungsmittel sind solche aus der Klasse 
der Aminopolycarbonsauren und Polyphosporsauren. Zu 
den Aminopolycarbonsauren z^en beispielsweise Nitrilo- 
tritessigsaure, Ethylendiamintetraessigsaure, Diethylentria- 
mintetraessigsaure sowie deren hdhere Homologen. Gedg- 
nete-Polyphophonsauren sind 1 -Hydroxy ethan- 1,1 -diphos- 
phonsaure, Aminotii(methylenphosphonsaure), Ethylendia- 
mintetra(methylenphosphons&ure) und deren hdhere Homo- 
logen, wie Diethylentetramintetra(methylenphosphon- 
sSure). Die vorstehend genannten S^uren kommen UblicherT 
weise in Form ihrer Alkalisalze, insbesondere der Natrium- 
bzw. Kaliumsalze zur Anwendung. Zu den geeigneten Se- 
questrierungsmittehi gehdren femer monomere Polycarbon- 
sauren bzw. Hydroxypolycarbons&uren, insbesondere in 
Form der Alkalisalze, beispielsweise Natriumdtrat und/oder 
Naoiumgluconat. 

Ebenfalls als Sequestrierungsmittel einsetzbar (hSuiig 
auch als Co-Builder bezdchnet) sind homopolymere und/ 
Oder copolymere Carbons&uren beziehungswdse deren Al- 
kalisalze, wobei die Natrium- oder Kaliumsalze bevorzugt 
sind. Als besonders geeignet erwiesen haben sich polymere 
Caiboxylate beziehungsweise polymers Carbonsauren mit 
dner relativen Molmasse von mindestens 350, in Form ihrer 
wasserldslichen Salze, insbesondere in Form der Natrium- 
und/oder Kaliumsalze, erwiesen, beispielsweise Polyaciy- 
late, Polyhydroxyacrylate, Polymethacrylate, Polymaleate 
und insbesondere Copolymm der Acryls^ure mit Maldn- 
s&aie bzw. Maldnsaureanhydrid, vorzugswdse solche aus 
50 bis 70 Gew.-% Acrylsfiure und 50 bis 10 Gew.-% Mal- 
eins&ure, wie sie beispielsweise in der EP-A 0 022 551 cha- 
rakterisieit werden. Die relative Molmasse der Homopoly- 
meren liegt dabei im allgemeinen zwischen 1000 und 
100 000, die der Copolymeren zwischen etwa 2000 und 
etwa 200 000, vorzugswdse 50 000 bis 120 000 bezogen 
auf frde S^ure. Ebenfalls gedgnete Verbindungen dieser 
Klasse sind Copolymere der Aciyls&ure oder Methaciyl- 
sSure mit V^nylethem, beispielsweise Vinylmethylether, Vi- 
nylestem, Ethylen, Propylen und/oder Styrol, in denen der 
Anieil der SSure mindestens 50 Gew.-% beiragL Als poly- 
mere Caiboxylate bzw. Carbonsauren kdnnen auch Teipoly- 
mere eingesetzt werden, die als Monomere zwei CarbonsMu- 
ren und/oder deren Salze so wie als drittes Monomer \^yl- 
aUcohol und/oder ein Vinylalkoholderivat oder dn Kohlehy- 
drat enthalten. Ebenfalls brauchbar sind Polyacetalcaibon- 
sauren, wie sie beispielswdse in den US-A 4,144^6 und 
US- A 4,146,495 beschrieben sind und dureh Polymerisation 
von Estem der Glykolsaure, EinfUhrung stabiler terminaler 
Endgruppen und Verseifung zu den jeweiligen Natrium- 
oder Kaliumsalzen eiiialten werden. Gedgnet sind femer 
polymere Sauren. die durch Polymerisation von Acrolein 
und Disproportionierung des Polymeren nach Canizzaro 
miaels staricer Alkalien eifaalten werden. Sie sind im we- 
sentlichen aus Acrylsaurednhdten und Vmylalkoholeinhd- 
ten bzw. Acroldndnheiten aufgebauL 

Ebenfalls zusammen mit den erfindungsgemaBen, um- 
hiillten Feststoflpaitikebi einsetzbar sind bdspielswdse ka- 
tioniscbe Tenside oder amphotere Tenside. 

Die Erfindung wird nachfolgend durch Bdspiele eriau- 
tert, die jedoch nicht als Beschiankung der Erfindung zu 
verstehen sind. 
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Beispiel 1 
Einbettung von DICA 



Dichlohsocyanursfiure (DICA) wuide gemaS der folgen- 
den Rezeptur in Paraffin eingebettet: 



DICA 

TyloseMHSO 
ParafOn 



35 Gcw.-% 
15 Gew.-% 
50 Gew.-% 



Beispiel 2 



Schmelzbereichs des verwendeten Umhiillungsmaterials 
selbst nach lOMinuten nur ein vergleichsweise geiinger 
Anteil an TAED in Lfisung gegangen ist 

Abb. 2 zeigt, daB bei einer Temperatur obeifaalb des 
5 Schmelzbereichs des UmhiUlungsmateiials innerfaalb einer 
Minute der eingeschlossene Feststoffs (TAED) zu etwa 80% 
in L5sung geht. 

Abb. 3 zeigt, daB die TeilchengrOBe der eingesetzten 
Feststofipaitikel von entscheidendem EinfluB auf die Frei- 
10 setzungsgeschwindigkeit ist. Wird anstelle des kristallinen 
TAED ein fein gemahlenes Produkt eingesetzt, so bildet sich 
nach dem Schmelzen des Unditlllungsmatetials (ohne zuge- 
setztes Additiv) ein zSher, plastischer Kfirper aus Paraffin 
und teilgel5stem TAED. der das TAED kaum mehr freigibt. 



Einbettung von Natriumcaibonat 



Natiiumcaibonat 
Fettalkoholsulfat C12-18 
Paraffin 



50 Gew.-% 
2.5 Gew.-% 
47.5 Gew.-% 



Beispiel 3 
Einbettung von Natriumhydrogensulfat 



Natriumhydrogensulfat 
wasserlOslicher Celluloseether 
Fettalkoholsulfat C12-18 
Paraffin 



40 Gew.-% 
10 Gew.-% 
2.5 Gew.-% 
47.5 Gew.-% 



Beispiel 4 

35 

Einbettung und Freisetzung von TAED 

Kiistallines TAED mit einem durchschnittlichen Kristall- 
durchmesser von 0,1 mm (bestimmt durch Siebanalyse) 
wurde in ParafBn mit einem Schmelzbereich von etwa 51 40 
bis 53°C (schnittflthiges Panafin, Fa. Merck, Darmstadt) 
eingebettet. Hierzu wurde jeweils ein Gewichtsteil TAED 
mit einem Gewachtsteil P^aflin bei 55°C vermischt und 
nach dem Abkiihlen auf eine Temperatur von 48''C siebgra- 
nuliert (Maschenweite 1 mm). 45 

Das so erhaltene Granulat wurde in eine TensidlSsung 
eingebracht, die (in g/1) 
0,2 Nairium-Ci2-ig-Alkylcarboxylat 
0,8 Natrium-C]4-i6-Alkylbenzolsulfonat 
0,16Nairium-Ci4_i6-Fettalkoholsulfat 50 
0,03 Ci2-i8-Fettalkohol mit 5 Ethylenoxideinheiten 
0,16 Natriumcarbonat 
l,06ZeolithA 
0,29 Nathumsilikat 

0,58 Acrylsfiure-MaleinsfiUTB-Copolymer 55 
0.02 optische Aufheller 
0,08 Phosphonat 
0,02 NaOH (50%ig) 
0,02 Natriumsulfat 

l,02Natriumpeiboraimonohydrat « 
enthielL 

Das umhUllte TAED Granulat wurde dabei in einer '~ 
Menge von 1 g/1 Tensidlbsung eingesetzt. 

Im AnschluB wurde die frdgesetzte Menge an TAED bd 
unterschiedlichen Temperaturen Uber eine Peressigs&ureti- 65 
tration iodometrisch bestimmt. 

Die Ergebnisse sind in den Abb. 1-3 dargestellt. 



1. Verfahren zur Herstellung umhiillter Feststofiparti- 
kel, bei dem die Feststoffpartikel in der Schmelze eines 
bd Raumtemperatur festen, weitgehend wasserunl5sli- 
chen Stoffes (Umhilllung), der einen plastiscben Er- 
stairungsbereich aufwdst, dispeigiert werden, die Di- 
spersion abgekOhlt, und bei dner Temperatur, die im 
plastischen Erstarrungsberdch der UinhUllung liegt, 
granuliert wird, wobd die Feststofipartikel dne Tdl- 
chengrbBe von mindestens 0,05 mm, insbesondere 
mindestens 0,1 mm, aufwdsen. 

2. Verfahren nach Ansprucb 1 Oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die UmhOllimg einen Schmelzbodch 
von 45''C bis 75''C aufwdsL 

3. Verfahren nach einem der vorstehenden Ansprtiche, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Umhilllung minde- 
stens ein Paraffin wachs mit dnem Schmelzberdch von 
50''Cbis55''CcnthMlL 

4. Verfahren nach einem der voretehenden AnsprUche, 
dadurch gekennzdchnet, daB die Feststoffpartikel aus 
der Gruppe der Enzyme, Bldchmittel, Bleichaktivato- 
ren, Tenside und/oder Duftstofi'e ausgewShlt sind. 

5. Verfahren nach einem der vorstehenden Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, daB als Feststoffpartikel 
TAED-Partikel eingesetzt werden 

6. Verfahren nach einem der vorstehenden Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Feststoffpartikel in 
kristalliner Form vorliegen. 

7. Verfahren nach einem der vorstehenden Anspriiche, 
dadurch gekennzdchnet, dafi die Granulieiung duicb 
dn Sieb mit einer Mascbenwdte von htichstens 2 mm 
erfolgt 

8. UmhiiUte Feststoffpartikel, eifaaitlich, indem Fest- 
stoffipartikel in der Schmelze eines bd Raumtempera- 
tur festen, nicht wasserlOslichen Stoffes (UmhiUlung), 
der einen plastischen Ezstarrungsberdch aufwdst, dis- 
peigien werden, die Dispersion abgekUhlt wird, und 
bd dner Temperatur, die im plastischen Erstanungsbe- 
rdch der Umhilllung liegt, granuliert wird. wobd die 
Feststoffpartikel dnen Tdlchendurchmesser von min- 
destens 0,05 nmi, insbesondere mindestens 0,1 mm, 
aufwdsen. 

9. Umhiillte Feststof^MUtikel nach Ansprucb 8, da- 
durch gekeimzdchnet, dafi sie in Wasser bid dner Tem- 
peratur von bis zu 6°C unteifaalb des Beginns des 
Schmelzberdchs der UmhiUlung nach 10 Minuten we- 
niger als 30 Gew.-% der Feststoffpartikel frdsetzen. 

10. Verwendung umhUUter Feststoffpartikd nach ei- 
nem der Anspriiche 8 oder 9. in Rdnigungsmitteln, ins- 
besondere in Waschmitteln, Rdnigungsmitteln filr 
harte Oberflfichcn, maschinellen GeschiiispiUmitteln 
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Oder Handgeschirrspiilmitteln. 
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